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Patentanspruch:

Ay

Verfahren zur Herstellung von Thiooxamoylsemicarbaziden der Formel
R'R?N-CO-CS-NH-NH-CONH, (m,

inder R', R? gleich oder verschieden sind und H, Alkyl, Aryl, Aralkyl bedeuten, gekennzeichnet dadurch,
dafR 1,1-Dithiooxalesteramide der Formel

R'RZN-CO-CS-SR i,

in der R = Alkyl, Aralkyl, CH,COOH bedeuten und R, R? obige Bedeutung haben, mit Semicarbazid
umgesetzt werden.

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Thiooxamoylsemicarbaziden, die neue organische Zwischenprodukte
darstellen und ggf. auch fiir weitere Einsatzgebiete wie Pflanzenschutz oder Pharmazie von Interesse sind.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Semicarbazid gehért in der organischen Chemie zu den héufig verwendeten Verbindungen, so daf eine Vielzahl von Derivaten
bekannt ist. Trotzdem sind Thiooxamoylsemicarbazide bisher unbekannt geblieben.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von Thiooxamoylsemicarbaziden.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist die Derivatisierung von Semicarbazid zu den Zielprodukten der Erfindung d.s.
Thiooxamoylsemicarbazide.
Diese Aufgabe wird erfindungsgemaR dadurch geldst, daB 1,1-Dithiooxalsdureesteramide der Formel

R'RIN-CO-CS-S-R l

inder R = Alkyl, Aralkyl oder CH,~-COOH und R', R?, die gleich oder verschieden sein kénnen, Wasserstoff, Alkyl, Aralkyl oder Aryl
bedeuten, mit einer alkoholischen Lésung von Semicarbazid oder einem Salz des Semicarbazids und einer Base erhitzt werden.
Bereits nach kurzem Erhitzen auf Siedetemperatur bilden sich dabei die gewiinschten Thiooxamoylsemicarbazide der Formel

R'R2N-CO-CS~-NH-NH-CONH, Il,

in der R, R', R? die oben genannte Bedeutung haben, in hoher Reinheit und guter Ausbeute,

Ausfithrungsbeispiele

Beisplel 1

0,68 Gewichtstsile (0,005 Mo!) Dithicuxalsduremethylesteramid werden In 30 Volumenteilen Ethanol heif geldst, mit einer
Lésung von 1,0 Gewichtsteilen (0,009 Mol) Semicarbazid - HCl und 0,9 Gewichtsteilen (0,009 Mol) Triethylamin in

15 Volumenteilen Ethanol und wenige Minuten bis zur Gelbfdrbung gekocht. Nach dem Abkiihlen auf Raumtemperatur wird der

ausgeschiedene Niederschlag abgesaugt. Eine Komplettierung der Fallung kann durch Verdiinnen mit Wasser erreicht werden.
Ausbeute 70%, Schmp. 164 bis 66°C aus Ethanol.
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Bei den in der folgenden Tabelle | zusammengefal3ten Beispielen 2 bis 8 wurde in analoger Weise gearbeitet:
\

Tabelle |

Neue Thiooxamoylsemicarbazide

Anwend.- R' RZinll A.asb. F.in°C/umkristal.
beisp. in% aus

2 H Ph 60 193-95/n-PrOH

3 H p-Tolyl 55 186-88/EtOH

4 H p-Anisidy! 60 191-93/EtOH

5 H Cyclohexyl 60 173-75/EtOH-DMF
6 H a-Naphthyl 70 196-98/EtOH-DMF
7 H B-Naphthyl 70 205-07/EtOH-DMF
8 H p-PhN,-CgH, 60 296-98/DMF



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

